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©  Hochkonzentrierte,  lagerstabile  und  wärmebeständige,  fliessfähige,  wässrige  Dispersion  von  in  Wasser  schwer-  bis 
unlöslichen  Wirksubstanzen,  Verfahren  zur  Herstellung  der  Dispersion,  Verfahren  zum  Veredeln  von  Kunststoffen, 
Papier  oder  Textilien  sowie  veredelte  Kunststoffe,  veredeltes  Papier  oder  veredelte  Textilien. 

Hochkonzentrierte,  lagerstabile  und  wärme  beständige, 
fliessfähigewässerige  Dispersion  die, 
a)  30  bis  60  Gew.-%  mindestens  einer  Wirksubstanz  mit 
einer  mittleren  Teilchengrösse  unter  5  µm, 
b)  0,1  bis  5  Gew.-%  mindestens  eines  wasserlöslichen 
Homo-oderCopolymers  eines  N-Vinyl-lactams, 
c)  0,1  bis  5  Gew.-%  mindestens  einer  anionischen  Verbin- 
dung  ohne  Dispergiermittelcharakter, 
d)  0  bis  30  Gew.-%  mindestens  eines  Wasserrückhaltemit- 
tels und 
e)  Wasser enthält 

Die  Wirksubstanz  ist  in  Wasser schwer- bis  unlöslich. 
Das  Copolymer  kann  aus  mindestens  zwei  verschiedenen 

N-Vinyl-lactamen  oder  aus  mindestens  einem  N-Vinyl-lactam 
und  mindestens  einer  anderen,  damit  copolymerisierbaren 
Verbindung  aufgebaut  sein. 

Die  anionische(n)  Verbindung(en)  is  (sind)  aus  wasserlös- 
lichen  Alkali-  oder  Ammoniumsalzen  von  aromatischen 
Mono-,  Di-  und  Trisulfonsäuren,  die  durch  Alkylgruppen  mit 
höchstens  8  Kohlenstoffatomen  oder  durch  eine  Cycloalkyl- 
gruppe  mit  höchstens  6  Kohlenstoffatomen  substituiert  sein 
können,  gewählt. 



Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   h o c h k o n z e n -  

t r i e r t e ,   l a g e r s t a b i l e   und  w ä r m e b e s t ä n d i g e ,   f l i e s s f ä h i g e ,  

w ä s s r i g e   D i s p e r s i o n e n   von  in   W a s s e r   s c h w e r l ö s l i c h e n   bis  u n -  
l ö s l i c h e n   W i r k s u b s t a n z e n ,   e i n   V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   d e r  

D i s p e r s i o n e n   d u r c h   N a s s m a h l e n   und  e i n   V e r f a h r e n   z u m  V e r e d e l n  

von  K u n s t s t o f f e n ,   P a p i e r   und  T e x t i l i e n   u n t e r   V e r w e n d u n g   d e r  

D i s p e r s i o n e n   s o w i e   d i e   so  e r h a l t e n e n   v e r e d e l t e n   P r o d u k t e .  

H o c h k o n z e n t r i e r t e   w ä s s r i g e   D i s p e r s i o n e n   h a b e n  

i n f o l g e   i h r e r   a n e r k a n n t e n   V o r t e i l e ,   i n s b e s o n d e r e   i h r e r  

l e i c h t e n   A n w e n d b a r k e i t ,   s t e i g e n d e   B e d e u t u n g   a l s   H a n d e l s -  

f o r m e n   f ü r   z a h l r e i c h e   in  W a s s e r   s c h w e r -   b i s   u n l ö s l i c h e  

W i r k s u b s t a n z e n .   A l l e r d i n g s   w e r d e n   an  s o l c h e   D i s p e r s i o n e n  

b e s o n d e r s   hohe  A n f o r d e r u n g e n   b e z ü g l i c h   de r   L a g e r b e s t ä n d i g -  

k e i t ,   d e r   W i d e r s t a n d s f ä h i g k e i t   g e g e n   K ä l t e   und  g e g e n   Wärme  

s o w i e   d e r   T r a n s p o r t i e r b a r k e i t   g e s t e l l t .   G e g e n ü b e r   P u l v e r -  

p r ä p a r a t e n   w e i s e n   s i e   vor   a l l e m   den  V o r t e i l   a u f ,   d a s s   d i e  

W i r k s u b s t a n z e n   b e r e i t s   in  d i s p e r g i e r t e r   Form  v o r l i e g e n   u n d  

d e s h a l b   b e i   de r   F o r m u l i e r u n g   e i n   v e r g l e i c h s w e i s e   g e r i n g e r  

G e h a l t   an  D i s p e r g i e r -   und  S t a b i l i s i e r u n g s m i t t e l n   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n   k a n n .  



W ä s s r i g e   D i s p e r s i o n e n   von  f e s t e n   o d e r   f l ü s s i g e n  

P r o d u k t e n ,   i n s b e s o n d e r e   s y n t h e t i s c h e n  " H a r z e n ,   d i e   a l s  

S c h u t z k o l l o i d e   C o p o l y m e r e   von  N - V i n y l - l a c t a m e n   m i t   V i n y l -  

e s t e r n   a l i p h a t i s c h e r   C a r b o n s ä u r e n   m i t   b i s   z u  4   K o h l e n -  

s t o f f a t o m e n   e n t h a l t e n ,   s i n d   b e k a n n t   (GB-PS  Nr.  890  6 9 1 ) .  

Als   S c h u t z k o l l o i d e   w u r d e n   s c h o n   n a t ü r l i c h e   P r o d u k t e ,   w i e  

C a s e i n ,   A l g i n a t e   und  C e l l u l o s e d e r i v a t e ,   o d e r   v o l l s y n t h e t i -  

s c h e   P r o d u k t e ,   wie   P o l y v i n y l a l k o h o l   o d e r   P o l y v i n y l p y r r o l i -  

d o n ,   v o r g e s c h l a g e n .   Die  V e r w e n d u n g   d e r   z u l e t z t   g e n a n n t e n  

P o l y m e r e n   a l s   S c h u t z k o l l o i d e   f ü r   P i g m e n t d i s p e r s i o n e n   w u r -  

de  b e i s p i e l s w e i s e   in   d e r   GB-PS  Nr.   835  6 3 7  b e a n s p r u c h t .  

A l l e r d i n g s   w u r d e n   h o h e n   Mengen   von  10  b i s   100  % , . b e z o g e n  

a u f   d a s   P i g m e n t ,   e i n g e s e t z t .  

D i s p e r s i o n e n   von   K ü p e n f a r b s t o f f e n ,   d i e   g e r i n g e  

Mengen  P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   in   d e r   G r ö s s e n o r d n u n g   v o n  

0 ,2   b i s   3 %  a l s   S c h u t z k o l l o i d   e n t h a l t e n ,   s i n d   in   d e r   U S - P S  

Nr.  2  971  812  b e s c h r i e b e n .   Die   K ü p e n f a r b s t o f f k o n z e n t r a t i o -  

nen  in   den   F o r m u l i e r u n g e n   l i e g e n   n u r   z w i s c h e n   6  und  20  %. 

Die  D i s p e r s i o n e n   b l e i b e n   f l ü s s i g ,   und  i h r e   V i s k o s i t ä t   ä n -  

d e r t   s i c h   a u c h   n a c h   l ä n g e r e r   L a g e r z e i t   n i c h t .   In  d e r   g e -  

n a n n t e n   US-PS  w i r d   a u c h   d a r a u f   h i n g e w i e s e n ,   d a s s   f a k u l t a -  

t i v   b e k a n n t e   a n i o n i s c h e   D i s p e r g i e r m i t t e l ,   wie   L i g n i n s u l f o -  

n a t e   o d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   von  N a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e n  

mi t   F o r m a l d e h y d ,   z u g e s e t z t   w e r d e n   k ö n n e n ,   w o d u r c h   d i e   R e -  

s u l t a t e   i n  e i n z e l n e n   F ä l l e n   n o c h   v e r b e s s e r t   w e r d e n .   D i e  

K o m b i n a t i o n   von  P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  a n i o n i s c h e n  

D i s p e r g i e r m i t t e l n   vom  Typ  d e r   N a p h t h a l i n s u l f o n s ä u r e - F o r m -  

a l d e h y d - K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   i s t   a u c h   in   d e r   F R - O S  

Nr.  7 6 - 2 7   591  n e b e n   z a h l r e i c h e n   a n d e r e n   K o m b i n a t i o n e n   a u s -  

d r ü c k l i c h   e r w ä h n t .  

Wenn  a u c h   u n t e r   B e r ü c k s i c h t i g u n g   d e r   an  H a n d e l s -  



f o r m e n   g e s t e l l t e n   A n f o r d e r u n g e n   d i e   in  d e r   o b e n   e r w ä h n t e n  

US-PS  Nr.  2  971  812  v o r g e s c h l a g e n e   f a k u l t a t i v e   K o m b i n a t i o n  

von  P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  D i s p e r g i e r m i t t e l n ,   w i e  

L i g n i n s u l f o n a t ,   am  b e s t e n   g e e i g n e t   e r s c h e i n t ,   l ä s s t   s i e  

d o c h   n o c h   g e w i s s e   W ü n s c h e   o f f e n ;   i n s b e s o n d e r e   w i r d   d i e  

T h i x o t r o p i e   zwar   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   b e s e i t i g t ,   t r i t t  j e -  

d o c h   b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   von  b e i s p i e l s w e i s e   40  b i s  

60 °C  e r n e u t   in  E r s c h e i n u n g .   Die  V i s k o s i t ä t   d e r a r t i g e r   D i s -  

p e r s i o n e n   s t e i g t   d e s h a l b   b e i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r   s t a r k   a n ;  
n a c h   dem  E r k a l t e n   m ü s s e n   s i e   d a h e r   m i t t e l s   H o c h l e i s t u n g s -  

r ü h r w e r k e n   w i e d e r   r e g e n e r i e r t   ( d . h .   f l i e s s f ä h i g   g e m a c h t )  

w e r d e n .   Wenn  d i e   D i s p e r s i o n e n   in   K a n n e n   a b g e f ü l l t   s i n d ,  

s t ö s s t   d i e s   j e d o c h   a u f   b e t r ä c h t l i c h e   S c h w i e r i g k e i t e n .  

A n i o n i s c h e   D i s p e r g i e r m i t t e l ,   wie  L i g n i n s u l f o n a t e   und  N a p h -  

t h a l i n s u l f o n s ä u r e - F o r m a l d e h y d - K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e ,   v e r -  

u r s a c h e n   zudem  in  d e r   A p p l i k a t i o n   von  F a r b s t o f f e n   S c h w i e -  

r i g k e i t e n .  

I n s b e s o n d e r e   b e i   F o r m u l i e r u n g e n   e i n e r   R e i h e   d e r  

i n   d e r   E i s f a r b e n t e c k n i k   in   g r o s s e m   Umfang   b e n ö t i g t e n  

d i a z o t i e r b a r e n   a r o m a t i s c h e n   Amine  z e i g t   s i c h   i n   K o m b i n a -  

t i o n   mi t   a n i o n i s c h e n   D i s p e r g i e r m i t t e l n   e i n e   g e w i s s e   U n -  

v e r t r ä g l i c h k e i t ,   i n d e m   s i c h   b e i m   D i a z o t i e r e n   N i e d e r -  

s c h l ä g e   b i l d e n .   Auch  h a b e n   a n i o n i s c h e   D i s p e r g i e r m i t t e l  

im  T e x t i l d r u c k   b e i   V e r w e n d u n g   k ö r p e r a r m e r   V e r d i c k u n g s m i t -  

t e l ,   wie   zum  B e i s p i e l   s o l c h e   a u f   B a s i s   d e r   P o l y a c r y l s ä u r e ,  

e i n e n   u n g ü n s t i g e n   E i n f l u s s ,   i n d e m   s i e   d i e   V i s k o s i t ä t   d e r  

D r u c k p a s t e n   e r n i e d r i g e n .   Beim  F ä r b e n   und  B e d r u c k e n   v o n  

M i s c h t e x t i l i e n   von  a r o m a t i s c h e n   P o l y e s t e r n   mi t   C e l l u l o s e -  

f a s e r n   w e r d e n   h ä u f i g   K o m b i n a t i o n e n   aus   w a s s e r l ö s l i c h e n  

R e a k t i v f a r b s t o f f e n   und  D i s p e r s i o n s f a r b s t o f f e n   v e r w e n d e t ;  

d i e   l e t z t e r e n   v e r u r s a c h e n   in   d i e s e m   F a l l ,   wenn  d i e   F o r -  

m u l i e r u n g e n   a n i o n i s c h e   D i s p e r g i e r m i t t e l   e n t h a l t e n ,   e i n e  

d e u t l i c h e   B e e i n t r ä c h t i g u n g   des  F i x i e r u n g s g r a d e s   d e r   R e a k -  

t i v f a r b s t o f f e   au f   dem  C e l l u l o s e a n t e i l .  



Es  w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   d a s s   d i e   g e n a n n t e n   u n e r -  

w ü n s c h t e n   E i g e n s c h a f t e n   s o l c h e r   D i s p e r s i o n e n   ü b e r r a s c h e n -  

d e r w e i s e   b e s e i t i g t   w e r d e n   k ö n n e n ,   ohne   d a s s   d i e   e r w ü n s c h -  

t e n   V o r t e i l e   g e s c h m ä l e r t   w e r d e n ,   wenn  man  den  w ä s s r i g e n  

D i s p e r s i o n e n   von  in  W a s s e r   s c h w e r -   b i s   u n l ö s l i c h e n   W i r k -  

s u b s t a n z e n   n e b e n   g e r i n g e n   Mengen   an  P o l y m e r e n   o d e r   C o p o l y -  

m e r e n   von  N - V i n y l - l a c t a m e n ,   wie   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,  

n o c h   z u s ä t z l i c h   k l e i n e   Mengen   an  w a s s e r l ö s l i c h e n ,   n i e d e r -  

m o l e k u l a r e n   a n i o n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   z u s e t z t ,   d i e   k e i n e n  

D i s p e r g i e r m i t t e l c h a r a k t e r   h a b e n ,   d a h e r   n i c h t   s c h ä u m e n   u n d  

a u c h   k e i n e n   n a c h t e i l i g e n   E i n f l u s s   a u f   d i e   A n w e n d u n g s e i g e n -  

s c h a f t e n   a u s ü b e n .   Die  W i r k s a m k e i t   d i e s e r   K o m b i n a t i o n   i s t  

umso  ü b e r r a s c h e n d e r ,   a l s   S c h u t z k o l l o i d e   b i s   j e t z t   z u r   S t a -  

b i l i s i e r u n g   w ä s s r i g e r   D i s p e r s i o n e n   immer   in   K o m b i n a t i o n  

m i t   K o m p o n e n t e n ,   d i e   e i n d e u t i g e n   D i s p e r g i e r m i t t e l c h a r a k t e r  

haben,  verwendet   wurden,  s o f e r n   übe rhaup t   z u s ä t z l i c h e   Komponenten 

v e r w e n d e t   w u r d e n .   Die   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   D i s p e r s i o n e n   l a s -  

sen  s i c h   b e s o n d e r s   h o c h k o n z e n t r i e r t   h e r s t e l l e n   und  v e r l i e -  

r e n   i h r e   W ä r m e b e s t ä n d i g k e i t ,   d . h .   i h r e   F l i e s s f ä h i g k e i t ,  

auch   b e i   d i e s e n   a u s s e r g e w ö h n l i c h   h o h e n   W i r k s u b s t a n z k o n z e n -  

t r a t i o n e n   n i c h t .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   D i s p e r s i o n   i s t   im  P a t e n t -  

a n s p r u c h   1  d e f i n i e r t .  

Als   a n i o n i s c h e   V e r b i n d u n g e n ,   d i e   n i c h t   d e r   K l a s -  

se  d e r   D i s p e r g i e r m i t t e l   z u z u o r d n e n   s i n d ,   kommen  b e i s p i e l s -  

w e i s e   T e t r a h y d r o n a p h t h a l i n s u l f o n a t e   und  O c t a h y d r o a n t h r a -  

c e n s u l f o n a t e ,   s o w i e   B e n z o l -   und  N a p h t h a l i n s u l f o n a t e ,   i n s -  

b e s o n d e r e   d e r e n   k u r z k e t t i g e   A l k y l d e r i v a t e ,   wie  N a t r i u m t o -  

.  l u o l s u l f o n a t ,   N a t r i u m ä t h y l - ,   - i s o p r o p y l -   und  - i s o b u t y l n a p h -  

t h a l i n s u l f o n a t ,   in   F r a g e .   Auch  d i e   e n t s p r e c h e n d e n   S a l z e  

von  Aminen   k ö n n e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .   E i n z e l n e   d e r   g e n a n n t e n  

a n i o n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   h a b e n   zwar   N e t z m i t t e l c h a r a k t e r ,  

doch   s i n d   s i e   a l l e   k e i n e   D i s p e r g i e r m i t t e l .   Die  A r y l s u l f o -  

n a t e   s o l l e n   v o r z u g s w e i s e   k e i n e   S u b s t i t u e n t e n   m i t   A u s n a h m e  



von  A l k y l r e s t e n   e n t h a l t e n ;   i n s b e s o n d e r e   w i r k e n   z u s ä t z l i c h e  

G r u p p e n ,   wie   N i t r o g r u p p e n   und  C a r b o x y l g r u p p e n ,   s c h ä d l i c h .  

Die  a n i o n i s c h e n   V e r b i n d u n g e n   m ü s s e n   w a s s e r l ö s l i c h   s e i n .  

S i e   w e r d e n   in  g e r i n g e n   Mengen   von  0 , 1  b i s   5  G e w . - % ,   v o r -  

z u g s w e i s e   0 , 5   b i s   2  G e w . - % ,   v e r w e n d e t .   D i e s e   g e r i n g e n   M e n -  

gen  g e n ü g e n   b e r e i t s ,   um  e i n e   o p t i m a l e   W i r k u n g   zu  e r z i e l e n .  

Die  a l s   K o m p o n e n t e   b)  v e r w e n d e t e n   P o l y m e r e n  

o d e r   C o p o l y m e r e n   von  N - V i n y l - l a c t a m e n   w e r d e n   e b e n f a l l s   i n  

g e r i n g e n   Mengen   von  0 , 1   b i s   5  G e w . - % ,   v o r z u g s w e i s e   0 , 5   b i s  

2  G e w . - % ,   v e r w e n d e t .   D i e s e   Mengen   g e n ü g e n   e b e n f a l l s ,   um 

d i e   v o l l e   W i r k u n g   zu  e r z i e l e n .   B e s o n d e r s   g e e i g n e t   s i n d   P o -  

l y m e r e   von  N - V i n y l p y r r o l i d o n   m i t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t  

von  20  000  b i s   100  000 .   S i e   k ö n n e n   g e g e b e n e n f a l l s   a l k y -  

l i e r t   s e i n .  

Um  d i e   D i s p e r s i o n e n   v o r   A u s t r o c k n u n g   und  s p e -  

z i e l l   a u c h   g e g e n   E i n w i r k u n g   t i e f e r   T e m p e r a t u r e n   von  b e i -  

s p i e l s w e i s e   - 20  °C ,   wie   s i e   b e i m   T r a n s p o r t   a u f t r e t e n   k ö n -  

n e n ,   zu  s c h ü t z e n ,   e n t h a l t e n   s i e   v o r z u g s w e i s e   g e f r i e r -  

p u n k t e r n i e d r i g e n d e   V e r b i n d u n g e n   und  W a s s e r r ü c k h a l t e m i t t e l .  

Je  n a c h   d e r   W i r k s u b s t a n z k o n z e n t r a t i o n   g e n ü g e n   in   d e r   R e g e l  

Mengen  von  10  b i s   30  Gew. -%.   Z a h l r e i c h e   g e f r i e r p u n k t s e r -  

n i e d r i g e n d e   h y d r o t r o p e   S u b s t a n z e n ,   wie  H a r n s t o f f ,   k ö n n e n  

g l e i c h z e i t i g   a l s   W a s s e r r ü c k h a l t e m i t t e l   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Am  b e s t e n   e i g n e n   s i c h   j e d o c h   P o l y o l e   und  P o l y o l ä t h e r .   A l s  

s o l c h e   s e i e n   g e n a n n t :   A e t h y l e n g l y k o l ,   P r o p y l e n g l y k o l ,  

D i p r o p y l e n g l y k o l ,   D i ä t h y l e n g l y k o l ,   d e r   D i ä t h y l ä t h e r   v o n  

A e t h y l e n g l y k o l ,   G l y c e r i n ,   P e n t a e r y t h r i t   und  S o r b i t .  

Die  in   W a s s e r   s c h w e r -   b i s   u n l ö s l i c h e n   W i r k s u b -  

s t a n z e n   l i e g e n   in   Mengen  von  30  b i s   60  Gew.-%  v o r   und  h a -  

ben  e i n e   m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö s s e   u n t e r   5  pm,  v o r z u g s w e i s e  

u n t e r  1   pm,  d a m i t   s i e   s i c h   a u c h   b e i   l ä n g e r e m   L a g e r n   n i c h t  

a b s e t z e n .   Die  e r f o r d e r l i c h e   T e i l c h e n g r ö s s e   w i r d   v o r t e i l -  

h a f t   d u r c h   Z e r k l e i n e r u n g   in  G e g e n w a r t   de r   a n i o n i s c h e n   V e r -  



b i n d u n g ,   d e s  P o l y m e r e n   o d e r   C o p o l y m e r e n   des   N - V i n y l - l a c -  

t a m s   und  g e g e b e n e n f a l l s   des   W a s s e r r ü c k h a l t e m i t t e l s   in  e i -  

n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   e r r e i c h t .   D a b e i   k ö n n e n   M a h l k ö r p e r  

aus   G l a s ,   P o r z e l l a n ,   K e r a m i k ,   M e t a l l   o d e r   n a t ü r l i c h e r   S a n d  

v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Als   in  W a s s e r   s c h w e r -   b i s   u n l ö s l i c h e   W i r k s u b -  

s t a n z e n   kommen  b e i s p i e l s w e i s e   o r g a n i s c h e   o d e r   a n o r g a n i s c h e  

P i g m e n t e ,   D i s p e r s i o n s f a r b s t o f f e ,  K ü p e n f a r b s t o f f e ,   d i a z o -  

t i e r b a r e   B a s e n   und  k u p p l u n g s f ä h i g e   N a p h t h o l e ,   s o w i e   o p t i -  

s c h e   A u f h e l l e r   in  B e t r a c h t .   W e i t e r e   W i r k s u b s t a n z e n ,   d i e   i n  

den  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   D i s p e r s i o n e n   e n t h a l t e n   s e i n   k ö n n e n ,  

s i n d   K u n s t s t o f f e ,   V e r e d l u n g s m i t t e l   f ü r   K u n s t s t o f f e   u n d  

T e x t i l i e n ,   wie  A n t i o x i d a n t i e n ,   L i c h t s c h u t z m i t t e l   s o w i e  

F l a m m s c h u t z m i t t e l ,   P h a r m a z e u t i k a   und  A g r o c h e m i k a l i e n ,   w i e  

I n s e k t i z i d e   und  H e r b i z i d e .  

In   e i n z e l n e n   F ä l l e n ,   b e i   F a r b s t o f f e n   z . B . ,   k a n n  

es  von   V o r t e i l   s e i n ,   d i e   W i r k s u b s t a n z e n   e i n e r   V o r b e h a n d -  

l u n g   zu  u n t e r w e r f e n ,   um  b e s o n d e r s   h o c h k o n z e n t r i e r t e   D i s -  

p e r s i o n e n   h e r s t e l l e n   zu  k ö n n e n .   S o l c h e   V o r b e h a n d l u n g e n  

s i n d   z . B .   d i e   B e h a n d l u n g   b e i   h o h e r   T e m p e r a t u r ,   g e g e b e n e n -  

f a l l s   u n t e r   D r u c k ,   in   w ä s s r i g e m   M e d i u m ,   d a s   U m k r i s t a l l i -  

s i e r e n   aus  L ö s u n g s m i t t e l n   o d e r   das   R e s i n i e r e n ,   d . h .   d a s  

V o r b e h a n d e l n   e i n e s   R o h f a r b s t o f f s   m i t   e i n e m   S ä u r e h a r z .  

Die   f o l g e n d e n   B e i s p i e l e  e r l ä u t e r n   d i e   E r f i n d u n g ,  

ohne   s i e   j e d o c h   zu  b e s c h r ä n k e n .   T e i l e   s i n d   G e w i c h t s t e i l e ,  

P r o z e n t a n g a b e n   b e z i e h e n   s i c h   a u f   das   G e w i c h t .  

B e i s p i e l   1 

50  T e i l e   1 - A m i n o - 2 - p h e n o x y - 4 - h y d r o x y a n t h r a c h i n o n  

w e r d e n   in  e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   in   G e g e n w a r t   v o n  

100  T e i l e n   G l a s k u g e l n   von  ca .   2  mm  D u r c h m e s s e r   in   e i n e r  



L ö s u n g   von  20  T e i l e n   70  % i g e r ,   w ä s s r i g e r   d - S o r b i t l ö s u n g  

und  2  T e i l e n   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   mi t   e i n e m   m i t t l e r e n  

M o l e k u l a r g e w i c h t   von  30  000  in  26  T e i l e n   W a s s e r   g e m a h l e n ,  

b i s   e i n e   d e u t l i c h e   Zunahme  d e r   V i s k o s i t ä t   e i n t r i t t .   D u r c h  

Z u g a b e   von  2  T e i l e n   des   N a t r i u m s a l z e s   d e r   1 - N a p h t h a l i n s u l -  

f o n s ä u r e   w i r d   d i e   D i s p e r s i o n   v e r f l ü s s i g t .   Nach  E r r e i c h e n  

e i n e r   m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö s s e   des   F a r b s t o f f e s   u n t e r   2  µm 

w i r d .  d i e   D i s p e r s i o n   von  den   M a h l k ö r p e r n   g e t r e n n t   und  f i l -  

t r i e r t .   Es  r e s u l t i e r t   e i n e   s t a b i l e ,   l e i c h t   g i e s s b a r e   u n d  

s i c h   n i c h t   a b s e t z e n d e   A u f b e r e i t u n g ,   d i e   b e i   T e m p e r a t u r e n  

von  -20   b i s   +50 °C  s t a b i l   i s t .  

E r s e t z t   man  den  o b e n   g e n a n n t e n   D i s p e r s i o n s f a r b -  

s t o f f   d u r c h   a n d e r e  D i s p e r s i o n s f a r b s t o f f e ,   wie   s i e   z . B .   i n  

d e r   GB-PS  N r .  1 2 2 1   1 2 6  g e n a n n t   s i n d ,   und  v e r f ä h r t   im  ü b r i g e n  

wie   oben   b e s c h r i e b e n ,   so  e r h ä l t   man  ä h n l i c h   g u t e   D i s p e r -  

s i o n e n .   S i e   e i g n e n   s i c h   in  Form  w ä s s r i g e r   o d e r   w ä s s r i g -  

o r g a n i s c h e r   D r u c k t i n t e n   f ü r   den  D r u c k   a u f   s y n t h e t i s c h e  

T e x t i l i e n   o d e r   den   D r u c k   a u f   P a p i e r   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  

Z w i s c h e n t r ä g e r n   f ü r   den   S u b l i m a t i o n s t r a n s f e r d r u c k .   S i e  

e i g n e n   s i c h   a b e r   a u c h   f ü r   d i e   V e r w e n d u n g   i n   ü b l i c h e n   A u s -  

z i e h -   und  I m p r ä g n i e r v e r f a h r e n   zum  F ä r b e n   s y n t h e t i s c h e r  

T e x t i l i e n .  

B e i s p i e l   2 

50  T e i l e   des   A z o f a r b s t o f f e s   d e r   F o r m e l :  



w e r d e n   i n   e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   i n   G e g e n w a r t   v o n   3 0 0  

T e i l e n  G l a s k u g e l n   von  1  mm  D u r c h m e s s e r   i n   e i n e r   L ö s u n g   v o n  

15  T e i l e n   S o r b i t ,   1  T e i l   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   v o m  m i t t l e r e n  

M o l e k u l a r g e w i c h t   40  000  und   1  T e i l   A m m m o n i u m b u t y l n a p h t h a  -  

l i n s u l f o n a t   i n   34  T e i l e n   W a s s e r   g e m a h l e n ,   b i s   d i e   T e i l c h e n -  

. g r ö s s e   d e s   F a r b s t o f f e s   u n t e r . 2   µm  l i e g t .   Nach  A b t r e n n e n   d e r  

M a h l k ö r p e r   e r h ä l t   man  e i n e   s t a b i l e ,   s i c h   n i c h t   a b s e t z e n d e ,  

g i e s s b a r e   P a s t e ,   d i e   a u c h   b e i   l ä n g e r e r   L a g e r u n g   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   b i s   zu  60 °C  i h r e   K o n s i s t e n z   n i c h t   v e r ä n d e r t .  

V e r w e n d e t   man  a n s t e l l e   des   o b e n   g e n a n n t e n   F a r b -  

s t o f f e s   a n d e r e   in   d e r   DE-OS  Nr.  28  41  562  g e n a n n t e   F a r b -  

s t o f f e   und  v e r f ä h r t   im  ü b r i g e n   wie   oben   b e s c h r i e b e n ,   so  e r -  

h ä l t   man  ä h n l i c h   g u t e   P r ä p a r a t e .   A n s t e l l e   von  S o r b i t   k ö n n e n  

g l e i c h e   M e n g e n   H a r n s t o f f ,   Mono-   o d e r   D i p r o p y l e n g l y k o l   o d e r  

D i ä t h y l e n g l y k o l - m o n o m e t h y l ä t h e r   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   3 

50  T e i l e   1 - A m i n o - 2 - m e t h o x y - 4 - n i t r o b e n z o l   w e r d e n  

in  e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   mi t   100  T e i l e n   G l a s k u g e l n   v o n  

l.mm  D u r c h m e s s e r   in  e i n e m   G e m i s c h   aus   35  T e i l e n   W a s s e r ,  

15  T e i l e n  S o r b i t   und  0 ,5   T e i l e n   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n  

g e m a h l e n ,   b i s   d i e   T e i l c h e n g r ö s s e   d e r   A m i n o v e r b i n d u n g   u n t e r  

1 µm  l i e g t .   Dann  s e t z t   man  dem  e r h a l t e n e n   T e i g   n o c h  1   T e i l  



I s o b u t y l n a p h t h a l i n s u l f o n a t   h i n z u   und  t r e n n t   d i e   M a h l k ö r p e r  

ab.  Der  T e i g   b l e i b t   b i s   60 °C  f l ü s s i g   und  g i e s s b a r .  

E r s e t z t   man  das   P o l y - N - v i n y l - 2 = p y r r o l i d o n   d u r c h  

P o l y v i n y l a l k o h o l ,   M e t h y l c e l l u l o s e   o d e r   d u r c h   e i n   K o n d e n s a -  

t i o n s p r o d u k t   aus   1  Mol  C e t y l a l k o h o l   und  20  Mol  A e t h y l e n -  

o x i d   und  v e r f ä h r t   im  ü b r i g e n   wie   b e s c h r i e b e n ,   so  e r h ä l t  

man  P r ä p a r a t i o n e n ,   d i e   b e i m   E r w ä r m e n   ü b e r   40 °C  zu  e i n e m  

Gel  e r s t a r r e n .  

Der   n a c h   o b i g e n   A n g a b e n   e r h a l t e n e   T e i g   l ä s s t  

s i c h   mi t   W a s s e r   und  S ä u r e   v e r d ü n n e n   und  d u r c h   Z u s a t z   v o n  

N i t r i t   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   s e h r   s c h n e l l   und  in   h o h e r  A u s -  

b e u t e   d i a z o t i e r e n   und  m i t   N a p h t h o l e n   k u p p e l n .  

B e i s p i e l   4 

40  T e i l e   P e r m a n e n t g e l b   HR  w e r d e n   u n t e r   V e r w e n -  

dung   von  300  T e i l e n   Z i r k o n i u m o x i d k u g e l n   in  e i n e r   R ü h r -  

w e r k s k u g e l m ü h l e   in  e i n e m   G e m i s c h   aus   3 7 , 5   T e i l e n   W a s s e r ,  

20  T e i l e n   e i n e r   70  %igen   S o r b i t l ö s u n g ,   0 , 5   T e i l e n   P o l y - N -  

v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  1  T e i l   I s ' o p r o p y l n a p h t h a l i n s u l f o n a t  

g e m a h l e n ,   b i s   d i e   m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö s s e   des   P i g m e n t s   u n -  

t e r   1 µm  l i e g t .   Es  r e s u l t i e r t   e i n   l e i c h t  t h i x o t r o p e r ,  

s t a b i l e r   und  g i e s s b a r e r   T e i g .  

V e r w e n d e t   man  a n s t e l l e   von  P e r m a n e n t g e l b   HR  e n t -  

s p r e c h e n d e   Mengen  R u s s ,   D i c h l o r i s o d i b e n z a n t h r o n ,   D i c h l o r -  

i n d a n t h r o n ,   2 - P y r i d y l a m i n o - 4 , 6 - d i a n t h r a c h i n o n y l a m i n o - t r i a -  

z i n ,   2 - C h l o r - 4 , 6 - d i i s o p r o p y l a m i n o - t r i a z i n   o d e r   2 , 5 - D i -  

( b e n z o x a z o l y l ) - ( 2 ' ) - t h i o p h e n   und  v e r f ä h r t   im  ü b r i g e n   w i e  

b e s c h r i e b e n ,   so  e r h ä l t   man  ä h n l i c h   g u t e ,   s t a b i l e ,   g i e s s b a -  



re   D i s p e r s i o n e n .  

B e i s p i e l   5 

Man  l ö s t   10  T e i l e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,   1 0  

T e i l e   N a t r i u m x y l o l s u l f o n a t ,   10  T e i l e   F o r m a l d e h y d   und  1 5 0  

T e i l e   d - S o r b i t   in   400  T e i l e n   W a s s e r .   In   d i e s e   L ö s u n g   w e r d e n  

400  T e i l e   des   M o n o a z o f a r b s t o f f e s   d e r   F o r m e l :  

e i n g e t r a g e n .   Nach   H o m o g e n i s i e r e n   w i r d   d i e   e r h a l t e n e   A u f -  

s c h l ä m m u n g   in   e i n e r   m i t   G l a s k u g e l n   von  1  b i s   2  mm  D u r c h -  

m e s s e r   g e f ü l l t e n   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   so  l a n g e   g e m a h l e n ,  

b i s   d i e   d u r c h s c h n i t t l i c h e   T e i l c h e n g r ö s s e   d e s   F a r b s t o f f e s  

ü n t e r   5  µm  l i e g t .   Nach  A b t r e n n u n g   d e r   M a h l k ö r p e r   r e s u l -  

t i e r t   e i n e   l a g e r s t a b i l e ,   l e i c h t   g i e s s b a r e   D i s p e r s i o n ,  

d i e   40  G e w . - %   F a r b s t o f f   e n t h ä l t .  

E r s e t z t   man  in   o b i g e m   B e i s p i e l   d a s   N a t r i u m x y l o l -  

s u l f o n a t   d u r c h   e i n e   g l e i c h e   Menge   N a t r i u m n a p h t h a l i n - l -  

s u l f o n a t ,   s o  e r h ä l t   man  e i n   g l e i c h   g u t e s   R e s u l t a t .  

D ie   D i s p e r s i o n e n   e i g n e n   s i c h   v o r z ü g l i c h   f ü r   d a s  



B e d r u c k e n   von  t e x t i l e n   G e b i l d e n   aus   a r o m a t i s c h e n  P o l y e s t e r n  

a u c h   u n t e r   V e r w e n d u n g   k ö r p e r a r m e r   A c r y l a t v e r d i c k u n g e n .  

K ö r p e r a r m e   V e r d i c k u n g e n   s i n d   b e k a n n t l i c h   s o l c h e ,   b e i   d e -  

nen   m i t   v e r h ä l t n i s m ä s s i g   w e n i g   V e r d i c k u n g s m i t t e l   e i n e  

s t a r k e   V e r d i c k u n g s w i r k u n g   e r z i e l t   w i r d .  

B e i s p i e l  6  

10  T e i l e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,   10  T e i l e  

N a t r i u m - l - n a p h t h a l i n s u l f o n a t   und  175  T e i l e   d - S o r b i t   w e r d e n  

in  430  T e i l e n   W a s s e r   g e l ö s t .   In  d i e s e   L ö s u n g   t r ä g t   man  3 7 5  

T e i l e   4 , 4 ' - D i c h l o r - 2 - a m i n o - d i p h e n y l ä t h e r   e i n .   Nach  H o m o g e n i -  

s i e r e n   w i r d   d i e   e r h a l t e n e   A u f s c h l ä m m u n g   in  e i n e r   mi t   G l a s -  

k u g e l n   von  1  b i s   2  mm  D u r c h m e s s e r   g e f ü l l t e n   R ü h r w e r k s k u g e l -  

m ü h l e   so  l a n g e   g e m a h l e n ,   b i s   d i e   d u r c h s c h n i t t l i c h e   T e i l -  

c h e n g r ö s s e   d e r   A m i n o v e r b i n d u n g   u n t e r   5 pm  l i e g t .   Nach  A b -  

t r e n n u n g   d e r   M a h l k ö r p e r   r e s u l t i e r t   e i n e   s t a b i l e ,   l e i c h t  

g i e s s b a r e   D i s p e r s i o n ,   d i e   37  Gew.-%  A m i n o v e r b i n d u n g   e n t -  

h ä l t .  

Zur  D i a z o t i e r u n g   w e r d e n   10  T e i l e   de r   oben   e r h a l -  

t e n e n   D i s p e r s i o n ,   60  T e i l e   W a s s e r   von   10  b i s   1 5 ° C   und  0 , 2  

T e i l e   N a t r i u m n i t r i t   m i t e i n a n d e r   u n t e r   R ü h r e n   v e r m i s c h t .  

A l s d a n n   w e r d e n   10  T e i l e   3 5 % i g e r   S a l z s ä u r e   z u g e s e t z t .   N a c h  

k u r z e m   U m r ü h r e n   i s t   d i e   D i a z o t i e r u n g   b e e n d e t ;   man  e r h ä l t  

e i n e   s t a b i l e ,   r ü c k s t a n d f r e i e   D i a z o l ö s u n g .   Im  V e r g l e i c h  

h i e r z u   d a u e r t   d i e   D i a z o t i e r u n g   e i n e s   h e r k ö m m l i c h e n ,   p u l -  

v e r f ö r m i g e n   H a n d e l s p r o d u k t e s   l ä n g e r   a l s   60  M i n u t e n ,   w o b e i  

i n f o l g e   d e r   l a n g s a m   v e r l a u f e n d e n   R e a k t i o n   e i n   Z u s a t z   v o n  

E i s   e r f o r d e r l i c h   i s t .  

E r s e t z t   man  in   o b i g e m   B e i s p i e l   den   4 , 4 ' - D i c h l o r -  



2 - a m i n o - d i p h e n y l ä t h e r   d u r c h   d i e   g l e i c h e   Menge   an  3 , 2 ' - D i -  

m e t h y l - 4 - a m i n o - 1 . 1 ' - a z o b e n z o l ,   o d e r ,   n a c h   A b z u g   e i n e r   e n t -  

s p r e c h e n d e n   Menge  W a s s e r ,   d u r c h   50  T e i l e   1 - A m i n o - 2 - m e t h -  

o x y - 4 - n i t r o b e n z o l ,   so  e r h ä l t   man  e b e n f a l l s   D i s p e r s i o n e n  

m i t   a u s g e z e i c h n e t e r   L a g e r f ä h i g k e i t   und   g l e i c h   g u t e r   D i -  

a z o t i e r b a r k e i t .  

E r s e t z t   man  in   den  g e n a n n t e n   F o r m u l i e r u n g e n   d a s  

N a t r i u m - l - n a p h t h a l i n s u l f o n a t   d u r c h   g l e i c h e - M e n g e n   des   D i s -  

p e r g i e r m i t t e l s ,   das   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   von  2  M o l . N a t r i u m - 2 -  

n a p h t h a l i n s u l f o n a t   m i t   1  Mol  F o r m a l d e h y d  h e r g e s t e l l t   w i r d ,  s o  

e r h ä l t   man  n a c h   D i a z o t i e r u n g   i n s t a b i l e   D i a z o l ö s u n g e n ,  d i e  

N i e d e r s c h l ä g e   e n t h a l t e n   und  d a h e r   f ü r   e i n e   w e i t e r e   V e r w e n -  

dung   u n b r a u c h b a r   s i n d .  



1)  H o c h k o n z e n t r i e r t e ,   l a g e r s t a b i l e   und  w ä r m e b e -  

s t ä n d i g e ,   f l i e s s f ä h i g e ,   w ä s s r i g e   D i s p e r s i o n   von  in  W a s s e r  

s c h w e r -   b i s   u n l ö s l i c h e n   W i r k s u b s t a n z e n ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   d a s s   s i e  

a)  30  b i s   60  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e r   in  W a s s e r   s c h w e r -  

b i s   u n l ö s l i c h e n   W i r k s u b s t a n z   m i t   e i n e r   m i t t l e r e n   T e i l -  

c h e n g r ö s s e   u n t e r   5  p m ,  

b)  0 , 1   b i s   5  Gew.-%  e i n e s   w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y - N - v i h y l -  

l a c t a m s   o d e r   e i n e s   w a s s e r l ö s l i c h e n   C o p o l y m e r s   von  m i n -  

d e s t e n s   zwe i   v e r s c h i e d e n e n   N - V i n y l - l a c t a m e n   o d e r   e i n e s  

w a s s e r l ö s l i c h e n   C o p o l y m e r s   von  m i n d e s t e n s   e i n e m   N - V i -  

n y l - l a c t a m   mi t   m i n d e s t e n s   e i n e r   a n d e r e n ,   mi t   dem  N - V i -  

n y l - l a c t a m   c o p o l y m e r i s i e r b a r e n   V e r b i n d u n g ,  

c)  0 , 1   b i s   5  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e s   w a s s e r l ö s l i c h e n   A l k a -  

l i -   o d e r   A m m o n i u m s a l z e s   e i n e r   a r o m a t i s c h e n   M o n o - ,   D i -  

o d e r   T r i s u l f o n s ä u r e ,   d i e   d u r c h   A l k y l g r u p p e n   m i t   b i s   z u  

8  C - A t o m e n   o d e r   d u r c h   e i n e   C y c l o a l k y l g r u p p e   mi t   b i s   z u  

6  C - A t o m e n   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k a n n ,  

d)  0  b i s   30  Gew.-%  m i n d e s t e n s   e i n e s   W a s s e r r ü c k h a l t e m i t t e l s  

u n d  

e)  W a s s e r  

e n t h ä l t .  

2)  D i s p e r s i o n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   w a s s e r l ö s l i c h e ( n )   W i r k s u b s t a n z ( e n )  



F a r b s t o f f e ,   F a r b s t o f f v o r p r o d u k t e ,   P i g m e n t e   u n d / o d e r   o p t i -  

s c h e   A u f h e l l e r   s i n d .  

3)  D i s p e r s i o n   n a c h   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   A l k a l i -   o d e r   A m m o n i u m s a l z e  a r o -  

m a t i s c h e   M o n o - ,   D i -   o d e r   T r i s u l f o n a t e   s i n d ,   d i e   von  N i t r o -  

und  C a r b o x y l g r u p p e n   f r e i   s i n d   und  h ö c h s t e n s  4   K o h l e n s t o f f -  

a t o m e   p r o   A l k y l g r u p p e   bzw.   6  K o h l e n s t o f f a t o m e   p r o   C y c l o a l -  

k y l g r u p p e   e n t h a l t e n .  

4 )  D i s p e r s i o n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   3 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   K o m p o n e n t e   b)  P o l y - N - v i -  

n y l - 2 - p y r r o l i d o n   i s t .  

5)  D i s p e r s i o n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   4 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   K o m p o n e n t e   d)  e i n   G l y k o l  

u n d / o d e r   G l y k o l ä t h e r   i s t .  

6)  D i s p e r s i o n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   5 ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   d i e   D i s p e r s i o n   j e w e i l s   0 , 5  

b i s   2  Gew.-%  d e r   K o m p o n e n t e n   b)  und  c)  e n t h ä l t .  

7)  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  D i s p e r s i o n e n  

n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e   1  b i s   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

d a s s   man ,   b e z o g e n   a u f   d i e   f e r t i g e   D i s p e r s i o n ,   30  b i s   6 0  

Gew.-%  d e r   K o m p o n e n t e   a)  in   G e g e n w a r t   von  0 , 1   b i s   5  Gew.-% 

d e r   K o m p o n e n t e   b ) ,   0 , 1   b i s   5  Gew.-%  d e r   K o m p o n e n t e   c )  

und  b i s   zu  30  Gew.-%  d e r   K o m p o n e n t e   d)  e i n e r   N a s s m a h l u n g  

u n t e r w i r f t ,   b i s   d i e   m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö s s e   d e r   K o m p o n e n t e  

a)  u n t e r  5  µ m   l i e g t .  



8)  V e r f a h r e n   n a c h ' A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   d a s s   man  d i e   N a s s m a h l u n g   f o r t s e t z t ,   b i s   d i e  

m i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö s s e   d e r   K o m p o n e n t e   a)  u n t e r   1  µm 

l i e g t .  

9)  V e r f a h r e n   zum  V e r e d e l n   von  K u n s t s t o f f e n ,   P a -  

p i e r   o d e r   T e x t i l i e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   man  a l s  

V e r e d l u n g s m i t t e l   e i n e   D i s p e r s i o n   n a c h   e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e  

1  b i s   6  v e r w e n d e t .  

10)  V e r e d e l t e   K u n s t s t o f f e ,   v e r e d e l t e s   P a p i e r  

o d e r   v e r e d e l t e   T e x t i l i e n ,   e r h a l t e n   n a c h   dem  V e r f a h r e n   g e -  

mäss   A n s p r u c h   9 .  
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